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Verfahren zur Herstellung eines schGttfShigen, nichtionische Tenside enthaltenden Wasch- und 

Reinigungsmittelgranulates 

Bel der Herstellung von Wasch- und Reinigungsmltteln mit einem Gehalt an nichtionischen 
Tensiden geht man vielfach so vor, daB man diese Tenside in flussiger Oder geschmolzener Form auf 
einen pulverformigen Bestandteil des Mittels, z.B. Tripolyphosphat, Perborat oder ein Silikat mit groBer 
saugfflhiger Oberfl§che, aufspruht bzw. aufmischt. Das so beaufschlage Vorpuiver wird anschlieBend 

s mit den ubfigen Pulveroestandteilen vereinigt Solche Verfahren sind beispielsweise in der US— A 
3 769 222, der DE — A 25 35 792 und der DE — A 27 17 281 beschrieben. Die Arbeitsweise hat 
gegenuber der HeiSspruhtrocknung nicht ionischer tensidhaltiger Waschmittel slurries den Vorteil, daB 
keine Verdampfungsverluste an fluchtigen nichtionischen Tensiden entstehen und Entstaubungs- 
kammern bzw. die Abluft nicht durch die verdampften Anteile verunreinigt werden. 

10 Da die ublicherweise in Waschmitteln verwendeten nichtionischen Tenside bei Temperaturen 
unterhalb 25 — 30°C erstarren, kann es jedoch dann beim Misch- und GranulierprozeB zu erheblichen 
Schwieiigkeiten kommen, wenn das zu beaufschlagende Pulver eine Temperatur von weniger als 20°C, 
beispielsweise von 0 bis 10°C aufweist. Dies ist in der Regel in der kalten Jahreszeit der Fall, wenn das 
Pulver einem ublicherweise unbeheizten Waggon oder Silo entnommen wird. Das nichtionische Tensid 

16 erstarrt dann zu festen, fettartigen Agglomeraten und laBt sich nicht mehr homogen in dem Pulver 
verteifen. Da es Jedoch im groBtechnischen Bereich verhaltnismaBig umstandlich und aufwendig ist, 
groSere Pulvermengen gleichmaBig zu erwarmen, ist man gezwungen, solche nichtionischen Tenside 
oder Tensidgemische zu verwenden, die bei den niedrigen Temperaturen noch flussig oder zumindest 
noch hinrelchend pastos sind, so daft sie sich noch homogen verteilen lassen, vgl. hierzu die DE — C 

20 24 18 294. Man ist jedoch dabei in der Auswahl der Tenside erheblich eingeschrankt, d.h. sie kann 
nicht mehr nach dem Gesichtspunkt eines optimalen Reinigungs- und Schmutztragevermogens 
erfolgen. Insbesondere die sehr waschwirksamen, gut wasserloslichen, hoher athoxylierten Ver- 
bindungen sind in diesen Fallen nicht mehr einsetzbar. Man ist vielmehr auf die Verwendung niedrig 
schmelzender Kokosfettalkohol-Athoxylate mit niedrigei} Athoxylierungsrad angewiesen, die jedoch 

25 einen starken Eigengeruch aufweisen, der von manchen Verbrauchem als unangenehm empfunden 
wird. 

Es wurde nun ein Verfahren gefunden, das die aufgezeigten Nachteile vermeidet Gegenstand der 
Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines schuttfahigen, nichtionische Tenside aus der Klasse 
der Polyalkylenglykoiatherderivate enthaltenden Wasch- und Reinigungsmittelgranulates durch Zu- 
30 mischen des nichtionischen Tensids zu einem pulverformigen bis kornigen Bestandteil des Wasch- und 
Reinigungsmittels und anschlieBendes Vereinigen des so erhaltenen Vorgemisches mit den ubrigen 
Bestandteiien des Wasch- und Reinigungsmittels, dadurch gekennzeichnet, daB man als nichtionisches 
Tensid eine Verbindung der allgemeinen Formel I verwendet 



in der R einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen, m eine Zahl von 
0,5 bis 8 und n eine Zahl von 2 bis 20 bedeuten, mit der MaBgabe, daB n gleich oder groBer als m ist. 
Vorzugsweise werden Verbindungen der Formel (I) eingesetzt, in der R einen primaren Alkyl-oder 
40 Alkenylrest mit 12 bis 1 8 Kohlenstoffatomen bedeutet und in der m fur eine Zahl von 1 bis 5 und n fur 
eine Zahl von 3 bis 15 stehen mit der MaBgabe, daB n das 2-fache bis 10-fache von m betragt. 

Nichtionische Tenside der Formel (I) sind bekannt und werden beispielsweise gemaS US— A 
2 174 761 durch Umsetzung von Alkoholen mit Propylenoxid und anschlieBend mit Athylenoxid 
erhalten. 

45 Man kann das Verfahren in der Weise durchfuhren, daB man ein Gemisch beliebiger pulver- 
formiger Waschmittelbestandteile, gegebenenfalls nach vorhergehender Granulierung oder Spruhtrock- 
nung, mit den nichtionischen Tensiden der Formel (I) vermischt und gleichzeitig granuliert, wobei ein 
gletchmaBiges Vermischen durch Aufspruhen des Tensids in Form eines feinen Spruhnebels erleich- 
tert wird. Vorzugsweise wird jedoch ein bestimmter Pulverbestandteil des Waschmittels in der 

so erfindungsgemSBen Weise behandelt und dieses tensidhaltige Vorgemisch anschlieBend mit den 
ubrigen Pulverbestandteiien vereinigt. Fur diesen Zweck eignen sich beispielsweise die sogenannten 
Buildersalze, zu denen die kondensierten Phosphate, Alkaiisilikate, Alkalicarbonate, Aikaliborate und 
Alkalisulfate zShlen. Geeignet sind femer wasserunlosliche Buildersalze, insbesondere ionenau- 
stauschende Natriumaluminiumsilikate der Formel 



mit x = 0,9 — 13 r y=1,3 — 4 und z=1 — 6. Geeignet sind weiterhin kieselsaurehaltige Mittel bzw. 
kolioidale Tone, wie oberflaichenaktive Kieselsaure (Aerosil®), Magnesiumsilikat, Bentonite und 
so Smektrt-Tone, allerdings sind derartige Stoffe aus waschtechnischer Sicht weniger interessant, da sie 
im Gegensatz zu den Buildersalzen lediglich als Adsorptionsmittel wirken und keinen Beltrag zur 
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Wasch- und Reinigungswirkung leisten. Auch Gemische verschledener pulverformiger oder korniger 
Materialien konnen fur den genannten Zweck verwendet werden. 

Als besonders zweckmaBig hat sich die Verwendung von pulverformigen bzw. komigem Natrium- 
perborat-tetrahydrat als Ausgangsmaterial fur das Vorgemisch erwiesen. Man erspart auf diese Weise 

s einen zusatzlichen MischprozeB, da das Perborat wegen seiner thermischen Empfindlichkeit ublicher- 
weise nicht zusammen mit den ubrigen Waschmittelbestandteilen spruhgetrocknet, sondern erst nach- 
traglich dem Spruhprodukt zugemischt wird. Die besondere Eignung von Natriumperborat ist uber- 
raschend, da ubiiche technische Perborate im allgemeinen kristallin und nicht pords sind und daher nur 
ein verhSitnismaBig geringes Aufnahmevermogen fur flussige bzw. pastose Stoffe besitzen. 

10 Bei dem Vermischungs- bzw. GranulationsprozeB kommt es zur Bildung von stabilen Ag- 

glomeraten zwischen dem nichtionischen Tensid und den Pulverpartikeln beziehungsweise das Tensid 
bildet einen mehr oder weniger geschlossenen Oberzug auf den Partikeln. Geht man von Natrium- 
perborat als Pulvergrundlage aus, so soil die Menge des nichtionischen Mittels 5 bis 20 Gewichtspro- 
zent vorzugsweise 7 bis 1 5 Gewichtsprozent des Vorgemisches betragen. Werden Buildersalze als 

is Grundpulver verwendet kann die Menge des aufzubringenden nichtionischen Tensids innerhalb der 
gleichen Grenzen liegen. Sofem die Buildersalze in volumindser beziehungsweise spruhgetrockneter 
Form vorliegen, zum Beispiel bei Verwendung von Natriumalumlniumsilikaten oder voluminosen 
Tripolyphosphaten als Grundpulver, kann der Anteil an nichtionischem Tensid bis auf 35 Gewicht- 
sprozent bezogen auf tensidhaltiges Vorgemisch, erhoht werden. 

20 Die Herstellung der Agglomerate beziehungsweise der Uberzuge kann in der Weise erfolgen, daB 

das geschmolzene, auf Temperaturen oberhalb 30°C, vorzugsweise 50° bis 70°C erwarmte nichtio- 
nische Tensid mit dem zu beaufschlagenden Grundpulver innig vermischt wird. Das einzusetzende 
Grundpulver kann eine Temperatur von 0° bis 30°C aufweisen. Ein zusStzliches Erwarmen des Pulvers 
vor oder wahrend des Mischungsvorganges ist nicht erforderlich. Vielmehr ist auch bei Einsatz eines 

26 relativ kalten Pulvers eine homogene Verteilung ohne Staubbildung gewahrleistet. 

Das Vermischen kann kontinuierlich oder chargenweise unter Verwendung ublicher Misch-, 
Granulier- oder Spruhvorrichtungen vorgenommen werden. Geeignet sind z.B. Trommel-, Kaskaden-, 
Pflugschaufel- oder andere nach dem Zwangsmischverfahren arbeitende Mischer sowie Anordnungen, 
bei denen die flussige Schmelze auf ein freifallendes oder auf einem Transportband in dunner Schicht 

30 ausgebreitetes Pulver kontinuierlich aufgespruht wird. An das Aufspruhen kann sich ggf. ein Nach- 
granulieren anschlieSen. 

KorngroBe und Litergewicht des zur Verwendung kommenden Grundpulvers konnen innerhalb 
weiter Grenzen schwanken. ZweckmiBigerweise sollte jedoch der Anteil grobkorniger Teilchen mit 
einer KorngroBe von uber 2 mm weniger als 10 Gewichtsprozent und vorzugsweise weniger als 2 

35 Geweichtsprozent betragen. Der Feinanteil mit einer KorngroBe unter 0,1 mm betragt vorzugsweise 
weniger als 25 Gew.-% und insbesondere weniger als 10 Gew.-%. Die mittlere KorngroBe betragt 
zweckmaBigerweise 0,1 bis 0,8 mm. 

Durch die Behandlung mit dem flussigen Tensid tritt in der Regel eine KornvergroBerung ein, 
wobei in erster Linie die Feinanteile mit einer KorngroBe von weniger als 0,2 mm weitgehend oder voll- 

40 standig zu groBeren Partikeln verkittet werden. Der Anteil der Partikel mit einer KorngroBe von 1 bis 
3 mm steigt nur geringfQglg an. Gegebenenfalls konnen grobere Partikel ausgesiebt, zerkleinert und an- 
schlieBend weiterverwendet werden. Die mittlere KorngroSe des mit nichtionischem Tensid be- 
handelten Perborats bzw. Buildersalzes betragt 0,4 bis 1,0 mm und liegt damit in der GroBenordnung 
eines durch Spruhtrocknung oder Granulation erhaltenen Wasch- und Reinigungsmittelpulvers. Hierin 

45 ist ein besonderer Vorzug zu sehen, da hierdurch unerwunschten Entmischungsvorgangen wahrend des 
Transportes oder der Lagerung der Waschmittel entgegengewirkt wird. 

Gegebenenfalls konnen zusammen mit der nichtionischen Verbindung noch weitere Zusatzstoffe, 
wie Farbstoffe, Pigmente oder Duftstoffe auf das Grundpulver aufgebracht werden. Durch Verwendung 
von farbigen Zuschlagstoffen laBt sich eine optisch ansprechende und der Kennzeichnung dienende 

50 Farbsprenkelung des Pulvergemisches erzielen. 

Das mit dem nichtionischen Tensid der Formel (I) beaufschlagte Pulver wird mit den ubrigen, 
vorzugsweise spruhgetrockneten Purverbestandteilen unter Verwendung ublicher Mischvorrichtungen 
vermischt wobei das Gewichtsverhaitnis des beaufschlagten Pulvers zu den ubrigen Pulver- 
komponenten 1 :10 bis 1 :3 und der Gehalt des zusammengesetzten Wasch- und Reinigungsmittefs an 

55 dem Tensid der Formel (I) 1 und 10 Gewichtsprozent betragt. Im Falle der Textilwaschmittel enthSlt 
diese zwerte Komponente mindestens ein anionisches, nichtionisches oder zwitterionisches Tensid 
sowie mindestens eine komplexierend wirkende bzw. die KalkhSrte des Wassers bindende Gerust- 
substanz sowie gegebenenfalls weitere Waschhilfsstoffe. 

Geeignete anionische Tenside sind solche vom Sulfonat- oder Sulfattyp, insbesondere Alkyl- 

50 benzolsurfonate, Olefinsulfonate, Alkylsulfonate und a-Sulfofettsliureester, primare Alkylsulfate sowie 
die Sulfate von athoxylierten, 2 bis 3 Glykolathergruppen aufweisenden hdhermolekularen Alkoholen. 
In Frage kommen ferner Alkaliseifen von Fettsauren naturlichen oder synthetischen Ursprungs, z.B. die 
Natriumseifen von Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren und, sofern eine Schaumdampfung 
erwunscht ist, auch solche von hydrierten Raps- oder Fischolfettsauren. Als zwitterionische Tenside 

55 kommen Alkylbetaine und insbesondere Alkylsulfobetaine in Frage. Die anionischen Tenside liegen 
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vorzugsweise in Form der Natriumsalze vor. Sofern die genannten anionischen und zwitterionischen 
Verbindungen einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest besitzen, soli dieser bevorzugt geradkettig 
sein und 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoffatome aufweisen. In den Verbindungen mit 
einem araliphatischen Kohlenwasserstoffrest enthalten die vorzugsweise unverzweigten Alkylketten 6 

5 bis 16, insbesondere 10 bis 14 Kohlenstoffatome. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform enthalten die spruhgetrockneten Waschmittel mindestens 
ein nichtionisches Tensid, das sich von der Verbindung gemaB Formel I unterscheidet. Es sind dies 
Sthoxylierte Alkohole, vicinale Diole und Alkylphenole der angegebenen Struktur mit durchschnittlich 3 
bis 20, vorzugsweise 5 bis 1 5 Glykolathergruppen. Besonders geeignet sind Gemische athoxylierter, 

w primarer C 14 — C 18 -Alkohole, wie Talgfettalkohol Oder Oleylalkohol, wovon ein Teil derselben 1 0 bis 1 6 
GlykolSthergruppen und ein zweiter Teil 3 bis 7 Glykolathergruppen aufweist. Das Mengenverhaltnis 
der beiden Teile kann vorzugsweise 4:1 bis 1 :4 betragen. 

Sofern das auf das Perborat bzw. Buildersalz aufgebrachte Tensid der Formel I bei einem Gehalt 
von 1 bis 4 Propylenglykolgruppen nicht mehr als 6—8 Athylenglykolathergruppen aufweist, werden 

is im Spruhpulver vorzugsweise wasserlosliche hoher athoxyierte C 14 — C 18 -Alkohole mit 10 bis 16 
Athylenglykolathergruppen eingesetzt Das Gewichtsverhaltnis der auf das Perborat bzw. Buildersalz 
aufgebrachten, niedrig athoxylierten Tenside der Formel I zu den im Spruhpulver enthaltenen, hoher 
Sthoxylierten Tensiden betragt in diesen Fallen zweckmafcigerweise 3:1 bis 1 :4, vorzugsweise 1 :1 bis 
1 :3. 

20 Weitere geeignete nichtionische Tenside sind solche, die sich von den vorgenannten Verbin- 
dungen ableiten und sowohl Athylenglykol- als auch Propylenglykolathergruppen aufweisen, beispiels- 
weise Alkohole mit 10 bis 30 Athylenglykolathergruppen und 3 bis 30 Propylenglykolathergruppen; 
ferner Athoxylierungsprodukte von Mercaptanen, Fettsaureamiden und Fettsauren. Brauchbar sind 
auch die wasserloslichen, 20 bis 250 Athylenglykolathergruppen und 10 bis 100 Propylenglykolather- 

25 gruppen enthaltenden Polyathylenoxidaddukte an Polypropylenglykol, Athylendiaminopolypropylen- 
glykol und Alkylpolypropylenglykol mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette. Die genannten 
Verbindungen enthalten ublicherweise pro Propylenglykol-Einheit 1 bis 5 Athylenglykoleinheiten. Auch 
nichtionische Verbindungen vom Typ der Aminoxide und Sulfoxide, die gegebenenfalls auch athoxy- 
liert sein konnen, sind verwendbar. 

30 Geeignete Gerustsubstanzen sind die Polymerphosphate, Carbonate und Silikate des Kaliums und 
insbesondere des Natriums, wobei letztere ein Verhaltnis von Si0 2 zu Na 2 0 von 1:1 bis 3,5:1 auf- 
weisen. Als Polymerphosphat kommt insbesondere das Pentanatriumtriphosphat in Frage, das im Ge- 
misch mit seinen Hydrolyseprodukten, den Mono- und Diphosphaten, sowie hoherkondensierten 
phosphaten, z.B. den Tetraphosphaten, vorliegen kann. 

35 Die Polymerphosphate konnen auch ganz oder teilweise durch organische, komplexierend 
wirkende Aminopolycarbonsauren ersetzt sein. Hierzu zahlen insbesondere Alkalisalze der Nitrilo- 
triessigsaure und Athylendiaminotetraessigsaure. Geeignet sind ferner die Salze der Diathylen- 
triaminopentaessigsaure sowie der hoheren Homologen der genannten Aminopolycarbonsauren. Diese 
Homologe konnen beispielsweise durch Polymerisation eines Esters, Amids oder Nitrils des N-Essig- 

40 saureaziridins und anschlieBende Verseifung zu carbonsauren Salzen oder durch Umsetzung von Poly- 
athylenimin mit chloressigsauren oder bromessigsauren Salzen in alkalischem Milieu hergestellt 
werden. Weitere geeignete Aminopolycarbonsauren sind Poly-(N-bernsteinsaure)-athylenimin, Poly-(N- 
tricarballylsaure)-athylenimin und Poly-(N-butan-2,3,4-tricarbonsaure)-athylenimin, die analog den N- 
Essigsaurederivaten erhaltlich sind. 

45 Weiterhin konnen komplexierend wirkende polyphosphonsaure Salze anwesend sein, z.B. die 
Alkalisalze von Aminopolyphosphonsauren, insbesondere Aminotri-(methylenphosphonsaure), 1- 
HydroxySthan-1,1-diphosphonsaure, Methylendiphosphonsaure, Athylendiphosphonsaure sowie Salze 
der hoheren Homologen der genannten Polyphosphonsauren. Auch Gemische der vorgenannten 
Komplexierungsmittel sind verwendbar. 

50 Von besonderer Bedeutung sind die stickstoff- und phosphorfreien, mit Calciumionen Komplex- 
salze bildenden PolycarbonsSuren, wozu auch Carboxylgruppen enthaltende Polymerisate zahlen. Ge- 
eignet sind Citronensaure, Weinsaure, BenzolhexacarbonsSure und Tetrahydrofurantetracarbonsaure. 
Auch Carboxymethylathergruppen enthaltende Polycarbonsauren sind brauchbar, wie 2,2'-Oxydibemstein- 
saure sowie mit Glykolsaure teilweise oder vollstandig veratherte mehrwertige Alkohole oder Hydroxy- 

6 carbonsauren, beispielsweise Triscarboxymethylglycerin, Biscarboxymethylglycerinsaure und carboxy- 
methylierte bzw. oxydierte Polysaccharide. Weiterhin eignen sich die polymeren Carbonsauren mit 
einem Molekulargewicht von mindestens 350 in Form der wasserloslichen Natrium- oder Kaliumsalze, 
wie Polyacrylsaure, Polymethacrylsaure, Poly-a-hydroxyacrylsaure, Polymaleinsaure, Polyitaconsaure, 
Polymesaconsaure, Polybutentricarbonsaure sowie die Copolymerisate der entsprechenden mono- 
meren Carbonsauren untereinander oder mit athylenisch ungesattigten Verbindungen wie Athylen, Pro- 
pylen, Isobutylen, Vinylmethy lather oder Furan. 

Auch in Wasser unlosliche Komplexbildner konnen verwendet werden. Hierzu zahlen phospho- 
rylierte Cellulose und Pfropfpolymere der Acrylsaure oder Methacrylsaure auf Cellulose, die als 
Gewebe, Faservliese oder als Pulver vorliegen konnen. Weiterhin sind raumlich vernetzte und dadurch 
65 wasserunloslich gemachte Copolymere der Acryl-, Methacryl-, Croton- und Maleinsaure sowie anderer 
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polymerisierbarer Polycarbonsauren, ggf. mit weiteren athylenisch ungesattigten Verbindungen in Form 
der Natrium- oder Kaliumsalze ais Sequestrierungsmittel geeignet. Diese unloslichen Copoiymeren 
konnen als Vliese, Schwamme oder auch in Form feingemahlener, spezifisch leichter Schaume mit 
offenzelliger Struktur vorliegen. Brauchbar sind ferner anorganische wasserunlosliche Kationenau- 

5 stauscher, z.B. Zeolithe und insbesondere wasserhaltige Aluminiumsilikate der Formel 
(Na 2 0) x . Al 2 0 3 . (Si0 2 ) y . (H 2 0) 2 mit x = 0,9—1 3, y = 1 ,3—4,0 und z = 1 bis 6. 

Ais weitere Bestandteile kommen Neutralsalze, insbesondere Natriumsulfat, sowie ais Stabiiisator 
fur Perverbfndungen wirkendes Magnesiumsiiikat in Betracht. Weitere Waschhilfsmittel, die in der 
spruhgetrockneten Pulverkomponente anwesend sein konnen, sind Vergrauungsinhibitoren und op- 

10 tische Aufheller und die Pulverstruktur verbessernde Zusatzte. z*B. Alkalisalze der Toluol-, Cumol- oder 
Xylolsulfonsaure. 

Ais Vergrauungsinhibitoren eignen sich insbesondere Carboxymethylcellulose, Methyicellulose, 
ferner wasserlosliche Polyester und Polyamide aus mehrwertigen Carbonsauren und Glykolen bzw. Dia- 
minen, die freie, zur Salzbildung befahigte Carboxylgruppen, Betaingruppen oder Sulfobetaingruppen 

15 aufweisen sowie kolloidal in Wasser losliche Polymere bzw. Copolymere des Vinylalkohols, Vinyl- 
pyrrolidons, Acrylamids und Acrylnitrils. 

Geeignete optische Aufheller sind die Alkalisalze der 4,4-Bis(-2"-anilino-4' / -morphoiino-1,3,5- 
triazinyl-6"-amino)-stilben-2,2'-disuffonsaure oder gleichartig aufgebaute Verbindungen, die anstelle 
der Morpholinogruppe eine Diathanolaminogruppe, eine Methylaminogruppe oder eine /$-Methoxy- 

20 athylaminogruppe tragen. Weiterhin kommen als Aufheller fur Polyamidfasern solche vom Typ der 
Diary Ipyrazo line in Frage, beispielsweise 1 -{p-Su!fonamidophenyl)-3-(p-chlorphenyl)-A 2 -pyrazolin 
sowie gleichartig aufgebaute Verbindungen, die anstelle der Sulfonamidogruppe eine Ca rboxy methyl- 
oder Acetylaminogruppe tragen. Brauchbar sind ferner substituierte Aminocumarine, z.B. das 4-Methyl- 
7-dimethylamino- oder das 4-Methyl-7-diathylaminocumarin. Weiterhin sind als Polyamidaufheller die 

2* Verbindungen 1 -(2-Benzimidazolyl)-2-( 1 -hydroxyathyl-2-benzimidazolyl)-athylen und 1 -Athyl-3- 
phenyl-7-diathylamino-carbostyril brauchbar. Als Aufheller fur Polyester- und Polyamidfasern sind die 
Verbindungen 2,5-Di-(2-benzoxazolyl)-thiophen, 2-(2-Benzoxazolyl)-naphtho-[2,3-b]-thiophen und 1,2- 
Di-(5-methyl-2-benzoxazolyl)-athylen geeignet. Weiterhin konnen Aufheller vom Typ der substituierten 
Diphenylstyrile anwesend sein. Auch Gemische der vorgenannten Aufheller konnen verwendet werden. 

50 AuBer den beiden Pulverkomponenten konnen noch weitere Pulverbestandteile anwesend sein, 

die sich nicht fur eine gemeinsame Verarbeitung mit dem Perborat und nicht fur eine HeiBspruhtrock- 
nung eignen. Hierzu zahlen Bleichaktivatoren, insbesondere Tetraacetylglykoluril oder Tetraacetyl- 
athylendiamin. Die aus den Bleichaktivatoren bestehenden Pulverpartikel konnen mit Hullsubstanzen, 
insbesondere Mischungen aus wasserldslichen Polymeren und Fettsauren oder Fettalkoholen iiber- 

35 zogen sein, urn* eine Wechselwirkung zwischen der Perverbindung und dem Aktivator wahrend der 
Lagerung zu vermeiden. Weitere Zusatze die dem Pulver gesondert zugesetzt werden, sind Enzyme aus 
der Klasse der Proteasen, Lipasen und Amylasen bzw. deren Gemische. Besonders geeignet sind aus 
Bakterienstammen oder Pilzen, wle Bacillus subtilis, Bacillus licheniformis und Streptomyces griseus 
gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Die Enzyme konnen in Hullsubstanzen eingebettet sein oder 

40 nachtraglich auf die spruhgetrocknete Pulverkomponente aufgranuliert werden. Auch Duftstoffe und 
bestimmte fettartige Schaumdampfungsmittel, wie Trialkylmelamine oder Paraffinkohlenwasserstoffe, 
werden vorzugsweise nachtraglich auf das spruhgetrocknete Pulver aufgespruht 

Es ist als besonderer Vorteil des erfindungsgemafcen Verfahrens anzusehen, daS mit vergleichs- 
weise geringem Energie- und Zeitaufwand ein einwandfreies Mischergebnis erzielt wird. Die nach dem 

4 5 erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Granulate sind frei von Staubanteilen und Klumpen, ho- 
mogen und gut schutt- und rieselfahig, wobei diese vorteilhaften Eigenschaften auch dann erzielt 
werden, wenn das zur Verwendung kommende Grundpulver aufgrund entsprechender Lagerbedin- 
gungen Temperaturen von weniger als 10°C aufweist. Im Gegensatz zu solchen Granulaten, die unter 
Verwendung von niedrig schmelzenden Kokosfettalkoholathoxylaten von geringem Athoxylierungs- 

50 grad hergestellt werden, zeichnen sie sich durch weitgehende Geruchsfreiheit aus, was vom Ver- 
braucher begrulSt wird. AuBerdem neigen die erfindungsgemaB zu verwendenden nichtionischen 
Tenside im Vergleich zu niedrig athoxylierten Kokosfettalkoholen erheblich wenig zur Bildung von uner- 
wunschtem Schaum, weshalb die Verfahrensprodukte mit Vorteil in automatischen Wasch- und 
Geschirrspulmaschinen eingesetzt werden konnen. Bei der Anwendung zeichnen sie sich durch ein 

55 hohes Reinigungs- und Fettlosevermogen aus. 

Beispiel 1 

Die Siebanalyse des zu beaufschlagenden Natriumperborattetrahydrats ergab folgende Verteilung 

60 

Maschenweite (mm): 1,6 0,8 0,4 0,2 0,1 <0,1 

Gewichtsprozent: 0 1,5 38 44,5 12 4 

65 90 kg des perborats wurden in einem Trommelmischer mit schnell umlaufenden Mischorganen 
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(sogen. LflDIGE-Mischer) vorgelegt. Die Temperatur des efnem Silo entnommenen Perborats betrug 
10°C. In den umlaufenden Mischer wurden 10 kg eines zunachst mit 1,2 Mo! Propylenoxid und an- 
schlieSend mh 6,3 Mol Athylenoxid umgesetzten Talgfettalkohols gegeben. Die Temperatur des 
geschmolzenen nichtionischen Tensids betrug 60°C. Nach 2,5 Minuten warder Mischvorgang beendet 
5 und das erhaltene Granulat wurde auf Homogenitat, Staubfreiheit und Rieseifihigkeit gepruft. In der 
gleichen Weise wurden zum Vergleich Aufmischungen unter Verwendung anderergebrauchlicher nich- 
tionischer Tenside hergestellt. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle I. Die AbkGrzungen AO und PrO 
stehen fQr Athylenoxid und Propylenoxid, V fur Vergleichsversuch. 
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Versuch 


Nlchtionlsches Tensid 
(Mengen In kg) 


Pulverqualitat 


15 


Belspiel 1 


Talgaikohol + 1,3 PrO + 6,3 AO 
(C ltf :C ia =1:2> 


homogen, nlcht staubend, 
gut rieselfahig 


20 


V 1 


10 Talgaikohol +5 AO 
(C l6 :C l$ -Alkyl-1:2) 


inhomogen, staubend, 
gut rieselfShlg 




V 2 


10 Talgaikohol + 14 AO 


inhomogen, staubend, 
gut rieselfShig 


26 


V 3 


10 Nonylphenol + 5 AO 


homogen, nlcht staubend, 
leicht ktebend, mSjSig 
rieselfahig 



TABELLE I 

30 

Die Prufung auf Staubbildung wurde wie folgt durchgefuhrt. Auf einer sauberen Schaum- 
gummimatte {Abmessungen 50 x 50 cm, Dicke ca. 1 cm) wird eine runde Polyathylenfolie 
(Qurchmesser 45 cm) ausgebreitet In die Mitte der Folie wird ein zylindrisches AuffanggefaS von 
18 cm Durchmesser und 10 cm Hohe gestellt. Daruber wird ein einseitig geschlossener Blechzylinder 

35 von 40 cm Durchmesser und 70 cm Hohe so mit der Offnung nach unten gestulpt, daS der Abstand 
zwischen Zylinderwandung und dem Rand des Auffanggefafces uberall gleich ist. Dieser Zylinder besitzt 
In der Mitte der geschlossenen Seite ein rundes Loch von ca. 3,5 cm Durchmesser, in das ein Trichter 
mit einem 19 cm langen Rohr von 2,5 cm lichter Weite eingefuhrt wird. Ober eine Schuttelrinne laBt 
man 100 g zu untersuchendes Produkt in den Trichter bzw. den Zylinder rieseln. Dabei fallt das Produkt 

40 in das am Boden auf der Folie stehende AuffanggefaS. Der Staubanteil des Produktes jedoch lost sich 
bei dem freien Fall aus dem Produktstrom und wird in der Luft innerhalb des groSen Zylinders verwir- 
belt. 

Nachdem die 1 00 g Produkt eingetragen worden sind, wartet man 1 Minute. Wahrend dieser Zeit 
setzt sich der befindliche Staub auf der Folie am Boden ab. Man entfernt dann vorsichtig den Zylinder 
und das AuffanggefSB und faltet die Folie sorgfaltig zusammen und bestimmt die Menge des darauf ab- 
gelagerten Staubes durch Auswiegen. Nach dieser Methode wird der seitlich abgelagerte, d.h. der nicht 
im Produkt verbleibende Staubanteil erfaSt Er entspricht somit in etwa dem Staubverlust 

Weiterhin wurden bei einzelnen Verfahrensprodukten Siebanalysen durchgefuhrt. Die Ergebnisse 
sind in Tabelle II wiedergegeben. 
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Gemisch 


Siebzahl (mm) 


Staubanteil 
% 


3,0 


1,8 


0.8 


0,4 


0,2 


0,1 


<0,1 




1 


0 


2,0 


28 


46 


23 


3 


0 


0 


50 


V 1 


7,9 


11,6 


10,4 


28,0 


28,2 


12,4 


1.4 


0,004 




V 2 


10 


10,2 


8,9 


30,3 


28,7 


11.7 


2,2 


0,004 



65 TABELLE II 
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Die Ergebnisse zeigen, daS das erfindunsgem§B hergestellte Produkt ein enges und damit gun- 
stlges Kornspektrum aufweist und frei von Grob- und Feinanteilen sowie staubformigen Partikeln ist. 

Das Granulat wurde in einem Frerfallmischer mit einem durch HeiBsprGhtrocknung gewonnenen 
Hohlkugelpulver zu Waschmitteln folgender Zusammensetzung vereinigt (Angaben in Gew.-%): 
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8,5 Na-n-Dodecylbenzosulfonat 
3,5 Talgfettalkohol + 14 AO 
3,5 Seife (Na-Talgseife/Na-Behenat 1:1) 
40,0 Pentanatriumtripolyphosphat 
5,0 Natrlumsilikat (Na 2 0:Si0 2 = 1 :3) 
3,0 Maqnesiumsilikat 
0,2 Na-Athylend!amintetraacetat 
1,5 Na-Carboxymethylcellulose 
0,5 optische Aufheller 
15 0,1 Duftstoffe 

6,5 IMatriumsulfat 
7,7 Wasser 
20,0 Gemisch gemaS Beispiel 1 

20 

Waschmittelproben wurden in 200 g fassende Faltschachtein abgefullt und 2 Stunden einem 
Rutteltest unterworfen. Eine Entmischung der Waschmittel- und Perboratkdrner trat dabei nicht eln. 

Beispiel 2 

Wie in Beispiel 1 beschrieben wurden 450 kg Natriumperborat, das einem unbeheizten Silo ent- 
25 nommen worden war und eine Temperatur von 4°C aufwles, im Mischer mit 50 kg eines auf 70°C 
erwarmten nichtionischen Tenslds und 5 kg Parfumdl vermischt. Das nichtionische Tensid war durch 
Umsetzung eines Kokos-Talgfettalkohqlgemisches (Kettenlange C 12 — C 18 , mittlere KettenlSnge C„J 
mit 1,5 Mol Propylenoxid und 5 Mol Athylenoxid hergestellt worden. Der Mischvorgang war nach 3 
Minuten beendet. Dar Vorgemisch wurde in einem kontinuierlich arbeltenden Freifallmischer mit einem 
30 spruhgetrockneten Hohlkugelpulver im Gewichtsverhaltnis 1 :4 vermischt. Die Zufuhrung der beiden 
Pulverkomponenten zum Mischer erfolgte iiber Bandwaagen. 

Das aufgemischte Pulver wies die folgende Zusammensetzung auf (in Gewichtsprozent): 

2,0% Fettalkoholgemisch + 1,5 PrO + 5 AO 
35 18,0% Natriumperborat 

0,2% Parfumol 
20,0% Na-Tripolyphosphat 

2,7% Talgfettalkohol + 14 AO 

6,5% Na-Alkylbenzolsulfonat 
40 2,5% Na-Seife (Talgfettsaure-Behensaure 3:1) 

1 ,5% Na-Carboxymethylcellulose 
22,0% Natriumaluminiumsilikat 

2,5% Magnesiumsilikat 

4,0% Na-Silikat (Na 2 0:Si0 2 - 1:3,3) 
™ 0,2% EDTA 

0,3% optischer Aufheller 

7,5% IMatriumsulfat 
Rest Wasser. 



60 
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Das Pulvergemisch war homogen und wies ein Litergewicht von 460 g auf. Die Siebzahlen 
lauteten 

Maschenweite(mm): >1,6 1,6 0,8 0,4 0,2 0,1 <0,1 

Gewichtsprozent: 0 3 31 42 22 2 0 

Das Pulver war gut schutt- und rieselfahig, frei von unangenehmen Geruchen und neigte nichi 
zum Entmlschen. 

Patentanspruche 



1. Verfahren zur Herstellung eines schuttfahigen, nichtionische Tenside aus der Klasse der 
Polyalkylenglykoiatherderivate enthaltenden Wasch- und Reinigungsmittelgranulates durch Zumischen 
65 des nichtionischen Tensids zu einem pulverformigen bis kornigen Bestandteil des Wasch- und 



7 



0 034 194 



Reinigungsmittels und anschlieBendes Vereinigen des so erhaltenen Vorgemisches mit den ubrigen 
Bestandteilen des Wasch- und Reinigungsmittels, dadurch gekennzeichnet daB man ais nichtionisches 
Tensid eine Verbindung der allgemeinen Formel I venyvendet 

R — 0[C 2 H 3 (CH 3 ) — 0] m — {C 2 H 4 0) n — H (I) 

in der R einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen, m eine Zahl von 
0,5 bis 8 und n eine Zahl von 2 bis 20 bedeuten mit der MaBgabe, daB n gleich Oder groBer ais m ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB man ein nichtionisches Tensid der 
Formel I verwendet, in der R einen primaren Alkyl- oder Alkenylrest mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen 
bedeutet. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet daB man ein nichtionisches Tensid 
der Forme! I verwendet in der m eine Zahl von 1 bis 5 und n eine Zahl von 3 bis 1 5 bedeutet wobei n 
das 2-fache bis 10-fache von m betragt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet daB man das nichtionische Tensid 
der Formel I in einer solchen Menge auf pulverformiges bis korniges Natriumperborat-tetrahydrat auf- 
mischt daB der Gehait des Vorgemisches an nichtionischem Tensid 5 bis 20 Gewichtsprozent betragt 
worauf man das Vorgemisch mit den ubrigen Pulverbestandteiien vereinigt 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet daB man das nichtionische Tensid 
der Formel I in einer solchen Menge auf pulverformiges bis korniges Natriumperborat-tetrahydrat auf- 
mischt daB der Gehait des Vorgemisches an nichtionischem Tensid 7 bis 1 5 Gewichtsprozent betragt 
worauf man das Vorgemisch mit den ubrigen Pulverbestandteiien vereinigt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man das nichtionische Tensid 
der Formel I in einer solchen Menge einsetzt daB sein Anteil am Wasch- und Reinigungsmittel insge- 
samt 1 bis 10 Gewichtsprozent betragt 

Revendications 

1. Proc6d6 de preparation d'un produit de lavage et de nettoyage granuleux qui s'6coule bien, 
contenant des agents tensio-actifs non ioniques de la classe des derives d'ethers de polyalkylene- 
glycols, par melange de I'agent tensio-actif non ionique avec un constituant pulverulent a granuleux du 
produit de lavage et de nettoyage et combinaison subs^quente du melange prealable ainsi obtenu avec 
les autres constituants du produit de lavage et de nettoyage, caracte>is£ en ce que Ton utilise en tant 
qu'agent tensio-actif non ionique un compost de formule generate I 

R — 0 — [C 2 H 3 (CH 3 ) — 0] m — (C 2 H 4 0) n — H (I) 

dans laquelle R repr£sente un reste hydrocarbon^ aliphatique en C8 — C20, m un nombre de 0,5 a 8 et 
n un nombre 2 d 20, etant spdcifie que n est egal ou sup6rieur a m. 

2. Proc6d6 seion la revendication 1, caracte>isg en ce que Ton utilise un agent tensio-actif non 
ionique de formule I dans laquelle R repr^sente un groupe alkyle ou alcenyle primaire en C12 — C18. 

3. Proc6d6 selon les revendications 1 et 2, caract6ris6 en ce que Ton utilise un agent tensio-actif 
non ionique de formule I dans laquelle m est un nombre de 1 a 5 et n un nombre de 3 a 1 5, n ayant 2 h 
10 fois la valeur de m. 

4. Proc6de selon les revendications 1 a 3, caracteris6 en ce que i'on applique i'agent tensio-actif 
non ionique de formule I en melange sur le perborate de sodium tgtrahydratepulverulent a granuleux en 
quantite telle que la teneur du melange pr6alable en I'agent tensio-actif non ionique soit de 5 a 20% en 
poids apres quoi on combine ce melange prealable avec les autres constituants de la poudre. 

5. Proc£de selon les revendications 1 a 4, caracteris6 en ce que Ton applique I'agent tensio-actif 
non ionique de formule I en melange sur ie perborate de sodium t6trahydrate pulverulent a granuleux 
en quantity telle que la teneur du melange prealable en I'agent tensio-actif non ionique soit de 7 £ 1 5% 
en poids, apres quoi on combine le melange prealable avec les autres constituants de la poudre. 

6. Proced6 selon les revendications 1 3 5, caracteris6 en ce que Ton utilise I'agent tensio-actif non 
ionique de formule I en quantite telle que sa proportion dans le produit de lavage et de nettoyage soit 
au total de 1 d 10% en poids. 

Claims 

1. A process for the production of a pourable granular washing and cleaning agent containing 
non-ionic surfactants from the class of polyalkylene glycol ether derivatives by adding the non-ionic 
surfactant to a powder-form to granular constituent of the washing and cleaning agent and subse- 
quently combining the premix thus obtained with the remaining constituents of the washing and 
cleaning agent, characterised in that the non-ionic surfactant used is a compound corresponding to the 
following general formula 
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R — 0 [C 2 H 3 (CH 3 ) — 0] m — (C 2 H 4 0) n — H (I) 

in which R is an aliphatic C 8 — C 20 -hydrocarbon radical, m is a number of from 0.5 to 8 and n is a 
number of from 2 to 20 with the proviso that n is equal to or greater than m. 
5 2. A process as claimed in Claim 1, characterised in that a non-ionic surfactant of formula I, in 

which R is a primary C 12 — C 18 alkyl or alkenyl radical, is used. 

3. A process as claimed in Claims 1 and 2, characterised in that a non-ionic surfactant of formula 
I, in which m is a number of from 1 to 5 and n is a number of from 3 to 1 5, n amounting to between 2 
and 10 times m, is used. 

>0 4. A process as claimed in Claims 1 to 3, characterised in that the non-ionic surfactant of formula 
I is mixed with powder-form to granular sodium perborate tetrahydrate in such a quantity that the 
premix contains from 5 to 20% by weight of non-ionic surfactant, after which the premix is combined 
with the remaining constituents of the powder. 

5. A process as claimed in Claims 1 to 4, characterised in that the non-ionic surfactant of formula 
I is mixed with powder-form to granular sodium perborate tetrahydrate in such a quantity that the 
premix contains from 7 to 1 5% by weight of non-ionic surfactant, after which the premix is combined 
with the remaining constituents of the powder. 

6. A process as claimed in Claims 1 to 5, characterised in that the non-ionic surfactant of formula 
I is used in such a quantity that it makes up a total of from 1 to 10% by weight of the washing and 

20 cleaning agent. 
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